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© Procede d'obtention d'ardme naturel de vanille par traitement des gousses de vanille verte et ardme obtenu. 

<g) L* invention a pour objet un procede d'obtention d'un 
ardme vanille naturel a partir de gousses vertes. Le procede 
est caracterise en ce qu'on congele les gousses vertes a une 
temperature comprise entre -5 et -30° C puis en ce qu'on les 
rechauffe dans une enceinte a une temperature comprise entre 
30 et 50° C pendant 2 a 4 heures. avant d'extraire I'arome. 
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Description 

PROCEDE D'OBTENTION D'AROME NATUREL DE VANILLE PAR TRAITEMENT DES GOUSSES DE VANILLE 

VERTE ET AROME OBTENU 

La presente invention concerne un procede d'obtention d'un arome vanille par traitement des gousses de 
5 vanille vertes et Parome obtenu. 

Les constituants de i'ardme vanille notamment la vanllline, I'acide vanillique, I'acide para-hydroxybenzoi'que 
et Paldehyde para-hydroxybenzoique sont pratiquement absents de la gousse verte mature au moment de la 
recolte, et se torment lentement dans ia gousse apres la cueillette. 

On sait qu'actuellement, de facon classique, les gousses fraichement recoltees subissent successivement : 
10 - un echaudage, c'est-a-dire une immersion pendant 3 minutes dans I'eau a 65° C, 

- un etuvage, pendant lequel les gousses sont placees dans des caisses capitonne>es de laine ou eiles perdent 
en 48 h, a 30-40° C, leur eau et prennent leur couleur brune, 

- un sechage, en trois etapes successives, qui consiste a maintenir 3 heures par jour, pendant 7 jours, les 
gousses dans un four a 65° C, puis a les exposer au soleil, 3 a 5 heures par jour pendant 7 jours et enfin a les 

15 conserver a Pombre, en local aere, pendant un mois. 
et enfin, 

- une maturation finale, qui dure 8 mois, dans des enceintes fermees. 

Au cours de la derniere etape, Petat des gousses est controle chaque semaine et cedes, relativement , 
nombreuses, qui presentent en surface un developpement mycelien sont eliminees, ce qui augmente le coQt \ 
20 du traitement. 

Par ce traitement, long et qui implique de nombreuses manipulations, on obtient, selon les lots de gousses 
et leur origine, entre 2 et 3 grammes de vanilline pour 100 g de matiere seche de gousses vertes matures. 

F.E. ARAN A dans Food Research 8 p. 343-351 (1943) a indique que la vanilline formee au cours de la 
maturation des gousses, resulte de Phydrolyse d'un glycoside, qui se trouve dans la gousse verte ; ce 

25 glucoside peut etre extrait de la gousse par Pethanol, et hydrolyse soit par une B-glucosidase, soit par un 
acide en miiieu aqueux. Bien que dans le procede classique, il ne reste plus de glucovanilline dans ia gousse 
traitee, la quantite de vanilline presente en fin de traitement est inferieure a celle que Ton pourrait escompter 
sur la base de la quantite de glucoside presente a la cueillette : on devrait pouvoir obtenir jusqu'a 5 g environ 
de vanilline pour 100 g de matiere seche au lieu des 2 a 3 g habitueis. Ceci est vraisemblablement du a une 

30 decomposition enzymatique ou microbienne de la vanilline au fur et a mesure de sa formation, avec 
notamment formation d'acide vanillique. 

Le procede selon Pinvention permet d'obtenir au moins 800/o de la vanilline escomptee, sur la base de la 
quantite de precurseur present dans les gousses vertes a la cueillette, a cote des autres constituants de 
I'ardme naturel de vanille en proportions plus ou moins modifiees, apres un traitement tres court, dont la 

35 derniere etape peut etre mise en oeuvre a un moment quelconque apres la recolte pour satisfaire les besoins 
du marche. 

Le procede seion ('invention comprend la congelation des gousses vertes matures de vanille, a une 
temperature comprise entre -5°G et -30°C, de preference entre -15°C et -20° C, suivie de leur rechauffement 
avant d'extraire I'ardme de facon classique, par un solvant. 
40 Les gousses peuvent etre congelees des la recolte ou plusieurs jours apres, si eiles sont conservees dans - 

un endroit sec et ventile. La duree de la congelation n'a que peu d'influence sur le rendement final en vanilline ; \ J 

elle peut etre d'une joum§e, d'une semaine ou de plusieurs mois. La Vitesse de ia congelation n'est pas 
necessairement elevee : on a constate qu'elle pouvait §tre instantanee, par introduction dans une enceinte 
refrigeree, ou nettement plus lente, par diminution de la temperature de I'enceinte en queiques heures, sans 
45 modifications du rendement en vanilline. 

La gousse congelee ne contient pratiquement pas de vanilline, ceile-ci n'apparaTt que lors du rechauffement 
de la gousse ; celui-ci peut resulter simplement du retrait des gousses de I'enceinte refrigeree et de leur 
maintien a Fair a temperature ambiante queiques heures ou les gousses congelees peuvent etre introduces 
dans une enceinte dont la temperature est comprise entre la temperature ambiante, soit 20°C environ, et 60°C 
50 et de preference vers 40° C pendant 2 a 4 heures. Le temps necessaire pour que Phydrolyse soit complete et 
que le rendement soit maximal , est fonction de la Vitesse du rechauffement et de la temperature finale. 

La Vitesse du rechauffement dependra notamment de ia quantite de gousses introduite dans i'enceinte 
chaude et de la temperature de cette enceinte ; le specialiste sera a meme, par queiques essais prealabtes, de 
determiner quelles sont ies meilleures conditions de rechauffement pour un rendement optimal. 
55 li est preferable pour avoir un rendement optimal de traiter ies gousses peu apres leur decongelation pour 
en extraire les composants de Tarome de vanille ; on opere alors de facon classique, par exemple en traitant 
les gousses par I'ethanoi, a chaud, ou par un solvant a I'etat supercritique. 

Dans ce qui suit on decrit des exemples de mise en oeuvre de Pinvention pour des gousses de vanille 
recoltees aux Comores a la periode habituelle de recolte, alors qu'elles sont encore vertes. 

60 

- Exemple 1 : 

on a congele a -18°C, 20 g de gousses vertes de vanille provenant des Comores, recoltees depuis 8 jours. 
Apres queiques jours a cette temperature, les gousses ont ete transferees dans des enceintes fermees, 
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maintenues a des temperatures donnees pour des durees variables. 

Les gousses ont ete ensuite traitees avec de Tethanol en Soxhlet pendant 12 h, pour en extraire la totalite 
des constituants de Pardme et les glucosldes. On a utilise environ 200 ml d'ethanol pour 15 g de gousses. Le 
temoin (duree de decongeiation = o) a ete introduit congele dans Pethanol. 

On a determine par chromatographie liquide haute performance (HPLC) sur phase inverse (colonne 5 
Ultrasphere C 18 ; 5 microns) en eluant (debit = 1,2 ml/min) par un melange d'eau et d'acetonitrile (90/10) 
quelles etaient les quantites de glucovanilline et vanilline extraites des gousses par Tethanol. 

Les resuitats obtenus apres decongeiation a 25° C, 30° C, 40° C ou 50° C, figurent dans le tableau 1. 

Les quantites de glucovanilline et vanilline sont exprimes en pourcentage du poids sec de la gousse. 

Apres traitement selon le procede classique, les gousses de cette origine, contiennent 2 a 2,5 o/o de 10 
vanilline. 

TABLEAU 1 

15 
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30°C 
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25 


0 


11 ,31 


11, 31 


11,31 


11,31 


0,55 


0, 55 


0,55 


0,55 




lh 






1,82 








3,84 






lh30 


1,20 


1,63 


2,02 


2,06 


3,90 


2, 34 


2,43 


2,28 


30 


2h 






1,07 








4,27 






3h 


0,04 


1,76 


1,06 


0,74 


4,30 


4,68 


4,11 


3,40 




5h 




1,03 








4,23 
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a : temperature de decongeiation 40 
b : duree de decongeiation 

r \ 
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- Exemple 2 : 45 
On a congele a -18° C, deux gousses, fraiches, vertes, de vanille des Comores, puis on les a maintenues 2 h 

30 a 40° C dans un tube ferme. 

Ces gousses ont ensuite subi une extraction ethanolique et les concentrations relatives de I'extrait en acide 

para-hydroxybenzoTque, acide vanillique, aldehyde para-hydroxybenzoYque et vaniiline, ont ete determinees 

par HPLC sur colonne BONDAPACK C 48 avec pour phase mobile : acide phosphorique 10 -2 M (75 o/o) et 50 

methanol (25 o/o), le debit etant de ImLrnin" 1 , en detectant les produits par absorption ultraviolette. 
Les concentrations relatives des principaux composants de ces deux extraits figurent dans le tableau 2, 

ainsi que celles mentionnees dans Analusis vol.15 p.217-226 (1987), obtenues pour des echantillons dont la 

maturation a ete effectuee selon un procede classique. 

55 
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TABLEAU 2 



Origirte des 
gousses 


Gousses vertes 
decongelees 
(Comores) 


Reunion et 
Comores 


Madagascar 


Tonga 


V/P 


12,36 a 12,4 


14,50 a 19,10 


12,90 a 15,90 


16,60 a 23,30 


V/AV 


42,7 a 46 


23,00 a 29,10 


14,90 a 19,30 


14,50 a 32,40 


V/AP 


78,1 et 85,1 


69,10 a 110,40 


53,10 a 87,90 


55,10 a 194,50 


AP/P 


0,15 et 0,16 


0,149 a 0,220 


0,169 a 0,293 


0,092 a 0,333 


AV/P 


0,27 et 0,29 


0,527 a 0,681 


0,709 a 1,010 


0,550 a 1,513 
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AP = acide parahydroxybenzoique ; AV = acide vanillique 
P — aldehyde parahydroxybenzoTque ; V = vanilline 
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Le procede selon Pinvention et la methode d'extraction conduisent a un extrait presentant relath/ement 
moins d'acide vanillique qu'habituellement. 

- Example 3 : 

on a congele des gousses vertes contenant 9,2 o/o en poids de la matiere seche, de glucovanilline et 1 o/o de 
vanilline, a des vitesses differentes : 

a) - soit en introduisant quelques gousses dans un congelateur de type familial (volume : 501 ; T 
--18°C), 

b) - soit en trempant quelques secondes les gousses dans I'azote liquide avant de les tntroduire dans 
le meme type de congelateur, 

c) - soit en introduisant les gousses dans une enceinte dont la temperature interne a ete descendue 
en 5 heures de 20° C a -20° C avant de les introduire dans !e meme type de congelateur. 

Dans les 3 cas, les gousses ont ete decongelees par maintien 3 heures dans une enceinte a 40° C. Elles ne 
contiennent plus de glucovanilline ; les taux de vanilline extraite a Pethanol, comme dans les exemples 
precedents, figurent dans le tableau 3. 

TABLEAU 3 



congelation 
selon 


a 


b 


c 


decongelation 
apres (jours) 


1 


2 


7 


7 


7 


taux de vanilline 
(g/100 g) 


5,22 


4,20 


4,69 


5,95 


5,61 



45 



Revendications 

50 1 - Procede d'obtention d'un arome vanille naturel, caracterise en ce que les gousses vertes matures 

sont congelees a une temperature comprise entre -5°C et -30° C, puis rechauffees avant d'en extraire les 
constituants de I 'arome . 

2 - Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que les gousses sont congelees entre -15°C et 

-20° C. 

55 3 - Procede selon Tune des revendications 1 et 2 caracterise en ce que les gousses congelees sont 

introduces pour etre rechauffees dans une enceinte entre 30°C et 50° C, dans iaquelle elles sont 
maintenues 2 a 4 heures. 

4 - Arome naturel de vanille caracterise en ce qu'il presente un defaut d'acide vanillique. 
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